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£T) (57) Abstract: The invention concerns a method for obtaining precipitated calcium carbonate particles, of nanometric scale structure 

CD by carbonation of lime slurry in the presence of a crystallization controlling agent selected among the following: polyaspartic acid, 

O sodium dioctylsulphosuccinate, polyacrylic acid whereof the molecular weight ranges between 500 and 15000 and citric acid. When 

^ the crystallization controlling agent is citric acid, its concentration in the lime slurry ranges between 5 and 15 %. 
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(57) Abreg6 : Procecle pour l'obtention de particules de carbonate de calcium precipite, structurees 6 1'echelle nanomStrique par 
carbonatation de lait de chaux en presence d'un controleur de cristallisation selectionne parmi la liste suivante : l'acide polyaspar- 
tique, le dioctylsulfosuccinate de sodium, l'acide polyacrylique dont le poids moleculaire est compris entre 500 et 15000 et l'acide 
citrique. Lorsque le controleur de cristallisation est de l'acide citrique, sa concentration dans le lait de chaux est comprise entre 5 et 
15%. 
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Procedg pour robtention de particules de carbonate de calcium precipite 
structurees k Techelle nanometrique 



La presente invention concerne un precede pour l'obtention de particules 
de carbonate ,de calcium precipite structures k l'echelle nanometrique. 
5 Les particules de carbonate de calcium precipite par carbonatation de lait 

de chaux, grace a leur grande purete, conviennent bien comme matiere de 
charge, notamment dans les papiers et les matieres plastiques. Ces applications 
requierent 6galement des particules tres fines. ' 

II est connu (WO 99/51691) de produire du carbonate de calcium calcitique 
10 precipite par carbonatation de lait de chaux en presence de composes organiques 
solubles tels que de I'acide citrique, en tres faible concentration, de l'ordre 
de 0.1%. Cependant, les particules de calcite obtenues sont trop grosses pour etre 
utilis6es efficacement comme matiere de charge dans les matieres plastiques. 

Dans le brevet US 4157379 on decrit des particules fibreuses, structurees a 
15 l'echelle nanometrique, de carbonate de calcium precipite constituees de 

T agglomeration en chaine de corpuscules primaires ayant un diametre moyen 
compris entre 10 et lOOnm. 

Toutefois, ces particules n6cessitent une carbonatation complexe en deux 
etapes du lait de chaux ; dans la premiere on ajoute un agent cheiatant au lait de 
20 chaux pour former tine suspension colloidale ; cette derniere est ensuite 

carbonatee en presence d'un autre additif, un sel metallique soluble, le tout sous 
pH controle. 

La presente invention vise a obtenir de maniere simple, en une seule etape, 
des particules de carbonate de calcium precipite ayant une structure 
25 nanometrique. La presente invention vise egalement a produire de telles 
particules possedant en outre des morphologies particulieres. 

En consequence, l'invention concerne un precede pour l'obtention de 
particules de carbonate de calcium precipite, structurees a l'echelle 
nanometrique, par carbonatation de lait de chaux, se caracterisant en ce que la 
30 carbonatation est effectu6e en presence d'un controleur de cristallisation 
s61ectionne parmi la liste suivante : I'acide citriqiie dans une concentration 
comprise entre 5 et 15%, I'acide polyacrylique de le poids moieculaire compris 
entre 500 et 15000, le dioctylsulfosuccinate de sodium et l'acide polyaspartique. 
Par particule, on entend une entite physiquement et chimiquement 
35 • autonome. Selon l'invention, les particules sont structurees a l'echelle • 
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nanometrique. Cela signifie qu'elles sont constitutes d'un ou plusieurs 6i6ments 
districts, apparents a l'6chelle nanometrique, possedant une dimension 
caracteristique a cette echelle nanometrique. En particulier, cette dimension 
caracteristique est, en moyenne, inferieure a lOOnm. De manifere particulierement 
5 pr&feree, elle est en moyenne comprise entre 1 et 50nm. Lorsque la particule 
. structure a l'echelle nanometrique comprend plusieurs elements, ceux ci sont 
associes pour former un tout solidaire. Ces elements constitutifs peuvent etre par 
exemple des nanoplaques ou des nanofibres. Dans le cas des nanoplaques, la 
dimension caracteristique est leur epaisseur ; dans le cas des nanofibres, la 

10 dimension caracteristique est leur diametre. 

Dans le procede, objet de l'invention, on procede a la carbonatation de lait 
de chaux. A cette fin, la concentration du lait de chaux peut valoir de 3 a 200g/l 
d'hydroxyde de calciunr. Avantageusement, cette concentration vaut au moins 
25g/l. On recommande qu'elle n'excede pas 75g/l. Au moment de sa 

15 carbonatation, le lait de chaux peut avoir des temperatures variant de 0 a 80°C. 
On pr6fere que la temp6rature ne soit pas inferieure a 5°C. II est d' autre part 
preferable qu'elle n'excede pas 30°C. La carbonatation du lait de chaux se fait 
par reaction de ce dernier avec du gaz carbonique. Du gaz carbonique possedant 
une concentration en dioxyde de carbone variant de 3 a 100% a pu etre utilise 

20 avec succes. Toutefois, on prefere utiliser du gaz carbonique dont la 
concentration est comprise entre 10 et 60%. La concentration est 
avantageusement d'au moins 25%. On prefere plus particulierement qu'elle ne 
dtpasse pas 30%. 

Selon Finvention, les particules de carbonate de calcium, qui sont de 
25 preference sous forme de calcite, sont obtenues par carbonatation de lait de 

chaux en presence d'un controleur de cristallisation. L'expression « controleur 
de cristallisation » est entendue au sens fonctionnel large. En effet, la fonction du 
contx61eur de cristallisation: est de modifier l'interaction entre les phases solide, 
liquide et gazeuse en presence, lors de la nucl6ation et/ou de la croissance des 
30 germes cristallins de carbonate de calcium, de manifere k contr61er la 
morphologie cristalline obtenue. 

Un nombre important de substances sont r6putees possSder de telles 
proprietes, a des niveaux d' intensity divers. Toutefois, on a observe que certaihes 
d' entre elles, en nombre tres limits, lorsqu'elles sont introduites dans le lait de 
35 chaux, provoquent 1'apparition de carbonate de calcium structure a Techelle 
nanometrique de maniere simple et reproductible. Sans vouloir etre li6 par une 
explication theorique, l'inventeur pense que ces additifs particuliers ont une 
double action : action chimique et action structurante. L 9 action chimique a lieu 
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avant la reaction de carbonatation et Taction structurante pendant la reaction de 
carbonatation. En effet les additifs peuvent aussi bien modifier le milieu pre- 
rtactionnel (modification du pH, de la concentration en ions Ca2+ dans le 
milieu, de la sursaturation, . . .), que jouer leirr role en cours de reaction. Certains 
5 controleurs de cristallisation organiques, gr&ce a leur structure macromoleculaire, 
peuvent modifier la nucltation et/ou ralentir la croissance de certaines faces 
cristallines du carbonate de calcium. D' autre part, certains additifs contfdleurs de 
cristallisation organiques favorisent egalement l'association de germes cristallins 
nanometriques pour former des structures organisees. Enfin ces additifs peuvent 
10 modifier la structure des cristaux de Ca(OH>2 en suspension, qui servent alors de 
promoteurs aux particules structures a l'echelle nanometrique, objet de 
Tinvention. 

.On a observe que, de maniere generate, pour obtenir les particules de 
carbonate de calcium structurees k l'echelle nanometrique selon Tinvention, la * 

15 carbonatation du lait de chaux est avantageusement realisee en presence de 
quantities substantielles de controleur de cristallisation. II est apparu que les 
concentrations optimum en controleur de cristallisation dependent de la 
concentration du lait de chaux. En general, des concentrations en additif 
superieures kl% sont recommandtes. Les pourcentages sont mesures par rapport 

20 au poids de carbonate de calcium produit. lis peuvent etre facilement convertis 
relativement au poids d'hydroxyde de calcium initialement en solution en 
utilisant les regies de stcechiometrie. On prefere des concentrations d f au moins 
2%. II est sans int&ret suppl^mentaire que la concentration depasse 20%. 

Le produit obtenu a Tissue de la carbonatation du lait de chaux doit etre 

25 sech£. Le sechage peut par exemple etre realise en etuve, par pulverisation dans 
un courant d'air chaud (« spray drying ») ou par Taction de rayonnement, par 
exemple infrarouge (« epiradiateur »). 

Dans certains cas, il peut etre avantageux que les particules structurees k 
T^chelle nanometrique soient enrobees par une couche de matiere organiqiie. 

30 Cela peut 6tre le cas lorsque ces particules sont utilisees comme charge, 
notamment dans des matieres plastiques. La couche de matiere organique 
enrobante peut etre constitute, par exemple, d'acides gras, satures ou insatures, 
la longueur de la chaine carbonee pouvant varier de 2 a 22 atomes de carbone, 
des acides gras dont les chaines comprennent de 16 a 1 8 atomes de carbone etant 

35 prSferes. La couche enrobante peut aussi etre constitute d'alkylsulfosuccinates, 
notamment de dioctylsulfosuccinate de sodium. Enfin, et toujours a litre 
d' exemple, on a egalement obtenu des resultats interessants lorsque la couche 
enrobante est de Tacide aminocaproique. 
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Selon l'invention, le controleur de cristallisation est selectionne panni : 
l'acide citrique, l'acide polyacrylique, le dioctylsulfosuccinate de sodium et 
l'acide polyaspartique. 

Dans vine premiere variante d'execution de 1'invention, le controleur de 
5 cristallisation est de l'acide citrique. L 'acide citrique peut selon les cas Stre 
partiellement esterifie ou se presenter sous la forme de citrate ou de 
phosphocitrate. L'acide citrique est neanmoins prefere. II peut 6tre introduit 
avant ou pendant l'etape de precipitation. On a observe que les particules de 
carbonate de calcium structures k Techelle nanometrique sont obtenues lorsque 

10 l'acide citrique est introduit en concentration comprise entre 5 et 1 5%, les 
pourcentages etant calculus relativement au poids de carbonate de calcium 
obtenu. De maniere preferee cette concentration est sup&ieure a 7%. II est 
particulierement pr6f6r6 qu'elle reste en de$k de 12%.' 

On a 6galement observe que, dans cette premiere variante d'execution de 

15 1'invention, des temperatures de carbonatation basses sont preferables. Dans un 
mode de realisation prefere de cette variante, les temperatures de debut de 
carbonatation ne d<§passent pas 10°C. II est toutefois preferable de ne pas 
descendre en dessous de 4°C. Les temperatures entre 5 et 8°C sont 
particulierement preferees. II est k noter que, selon les dispositifs utilises, les 

20 temperatures de fin de carbonatation peuvent differer de maniere plus ou moins 
iinportante des temperatures de debut de carbonatation. ~ ; 

II est aussi apparu que les particules structurees k l'echelle nanometrique 
selon cette premiere variante de l'invention peuvent avoir une surface specifique 
tres elev6e. Dans un mode d'execution prefere de cette variante, les particules 

25 structurees a l'eclielle nanometrique ont une surface specifique superieure a 

70m 2 /g. Les surfaces specifiques sont mesurees par la technique BET, decrite 
dans la norme ISO 9277. Dans ce mode d'ex6cution, on recommande que le 
sechage soit efifectue par rayonnement, par exemple infrarouge. 

Dans une seconde variante d'execution de 1' invention, le contrdleur de 

30 cristallisation est de l'acide polyacrylique. L'acide polyacrylique peut aussi se 
presenter sous la forme de sel, par exemple de sel de sodium. Conformement a 
l'invention, il est apparu que le poids moleculaire du polyacrylate de sodium est 
critique et est compris entre 500 et 15000. De maniere preferee, ce poids 
moleculaire est compris entre 700 et 4000. II est particulierement prefere qu'il 

35 soit inferieur a 2000. Des valeurs superieures a 1000 sont egalement apparues les 
plus preferees. 

Dans cette variante d'ex6cution selon laquelle le contr61eur de 
cristallisation est de l'acide polyacrylique, il est avantageux que la temperature 
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de d6but de carbonatation soit superieure a 10°C. Preferentiellement, elle est 
superieure k 14°C. II est toutefois recommande de ne pas depasser 25°C. Des 
valeurs comprises entre 15 et 20°C sont les plus avantageuses. D'autre part, on 
prefere que la concentration du lait de chaux en polyacrylate de sodium soit 
5 superieure kl%. II est spuhaitable que la concentration reste en de9a de 10%. 
Des valeurs de concentration variant de 2 a 5% sont plus preferees. 

Dans une troisieme variante d'ex6cution de Finvention, le controleur de 
cristallisation est du dioctylsulfosuccinate de sodium. La concentration du lait de 
chaux en dioctylsulfosuccinate est avantageusement superieure a 5%. Des 
10 concentrations superieures a 15% sont toutefois a eviter, des valeurs comprises 
entre 8 et 12% etant preferees. Lorsque le controleur de cristallisation est du 
dioctylsulfosuccinate de sodium, il est egalement avantageux que la temperature 
de d6but de carbonatation soit superieure k 10°C. Pr6ferentieUement, elle est 
supdrieure a 14°C. On veillera egalement a ne pas depasser 25°C, des valeurs 
1 5 comprises entre 1 5 et 20°C 6tant les plus avantageuses. 

Selon cette troisieme variante d'execution, il est apparu avantageux de 
diminuer le debit de gaz au cours de la carbonatation. 

Cette troisieme variante presente en outre Favantage que Fenrobage des 
particules nanometriques n'est en g6n6ral pas necessaire, puisque du 
20 dioctylsulfosuccinate de sodium a ete introduit lors de la carbonatation. 

Dans une derniere variante d' execution de 1' invention, qui est avantageuse, 
le controleur de cristallisation est de Tacide polyaspartique. L'acide 
polyaspartique se presente avantageusement sous forme de sel, notamment de sel 
de sodium de l'acide polyaspartique. Selon cette variante, qui est prSferee, des 
25 concentrations de lait de chaux en acide polyaspartique superieures a 1% peuvent 
sufBre. II est souhaitable que cette concentration ne d^passe pas 5%. De maniere 
avantageuse, elle vaut au moins 2%. On prefere qu'elle ne depasse pas 4%. La 
temperature de debut de carbonatation est avantageusement superieure a 10°C. 
Pr^ferentiellement, elle est superieure a 14°C. Des valeurs superieures a 20°C 
30 sont cependant a eviter. 

L' invention concerne Egalement les particules de carbonate de calcium 
obtenues par le procede selon Finvention. 

Dans un mode de realisation avantageux de Finvention, les particules de 
carbonate de calcium precipit6 structurees a Fechelle nanom6trique obtenues par 
35 le procede selon Tinvention sont constituees d'au moins une nanofibre. 

Une nanofibre est une entite allongee, dont le diametre est k Fechelle 
nanom6trique, de preference inf6rieur k 50 nm. D. reste neanmoins 
avantageusement superieur k lnm. La longueur de la nanofibre est telle que le 
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rapport longueur/diametre depasse 5. Des rapports longueur/diametre sup6rieurs 
a 100 sont rares. On prefere qu'ils restent inf6rieurs & 20. Dans certains cas, les 
nanofibres sont rectilignes. Cependant, celles ayant un rapport longueur/diametre 
important sont frequemment courb£es. 
5 Sans vouloir etre li6 par,une explication th6orique, 1'inventeur pense que 

les nanofibres r£sultent de la juxtaposition bout a bout de petits grains similaires, 
approximativement sph6riques, ayant un diametre proche de celui de la 
nanofibre. 

Dans certaines conditions experimentales, les petits grains perdent leur 
10 individuality, pour former une nanofibre qui apparait homogene et reguliere, par 
exemple sur des cliches de microscopie electronique, quel qu'en soit le 
grossissement Dans d' autres conditions experimentales, les petits grains gardent 
leur individuality et restent visibles, par exemple sur des cliches de microscopie 
electronique. La nanofibre a alors 1' aspect d'un « nanochapelet ». 
15 Dans une variante de ce mode de realisation de 1' invention, la structure 

nanofibre est du type nanochapelet. 

Des nanochapelets ayant un diamdtre compris entre 10 et 30 nm et une 
longueur comprise entre 350 et 750nm sont avantageux. 

Les particules selon 1'invention peuvent n'Stre constituees que d'une 
20 nanofibre, qui est alors elle-meme autonome. 

Dans le cas oil les particules sont constitu6es de plusieurs nanofibres 
associees, celles-ci peuvent s'associer de maniere quelconque. En general, et 
surtout lorsqu'elles ont un rapport longueur/diametre tres important, elles sont 
imbriquees les unes par rapport aux autres de maniere d£sordonnee. 
25 Toutefois, on a observe que des nanofibres, qu' elles soient ou non du type 

nanochapelets, peuvent aussi s'associer parallelement les unes aux autres, d'une 
maniere organis£e surprenante. La structure forniee ressemble alors a.un 
« fagot » de nanofibres, tel que d&ait ci-apr6s. 

Dans un autre mode de realisation avantageux de 1'invention, les particules 
30 de carbonate de calcium pr£cipite structurees a F£chelle nanometrique obtenues 
par le procede selon Pinvention sont constitutes d'au moins une nanoplaque. 

Les nanoplaques ont une 6paisseur a 1'echelle nanometrique, 
avantageusement superieure a 20nm. Des epaisseurs comprises entre 20 et 50nm 
sont prefSrees. Les nanoplaques ont un rapport diam£tre/6paisseur superieur ou 
3 5 egal k 5 . Ce rapport d6passe rarement 1 00. De preference ce rapport est inferieur 
a 10. 

Les particules selon rinvention peuvent n'Stre constituees que d'une 
nanoplaque, qui est alors elle-meme autonome. 
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Dans le cas oH les particules sont constituees de plusieurs nanoplaques 
assocites, on a observe que ces nanoplaques peuvent s'associer de maniere 
originate et avantageuse en se superposant pour former des « accordeons de 
nanoplaques ». 

5 L'invention concerne des lors tgalement des particules de carbonate de 

calcium prtcipitt structurees k l'tchelle nanometrique se caracterisant en ce 
qu'elles sont constituees de nanoplaques associees en accordeons. 

La longueur des accordions est avantageusement superieure k 200nm. II 
est preferable qu'elle reste inferieure a 1500nm. 
10 Pour obtenir des particules de carbonate de calcium prtcipite, structurees a 

l'echelle nanometrique et constituees de nanoplaques organisees en accordeons, 
on peut proctder notamment selon le procede susmentionne. Dans ce cas, il est 
avantageux de proceder par carbonatation de lait de chaux en presence de 
dioctylsulfosuccinate de sodium, assurant la fonction de controleur de 
15 cristallisation. 

L'invention concerne tgalement des particules de carbonate de calcium 
precipitt structures a l'tchelle nanometrique se caracterisant en ce qu'elles sont 
constitutes de nanofibres associees en fagots. 

Les fagots sont composts en general de plusieurs dizaines de nanofibres 
20 similaires. Ce nombre est de preference suptrieur a 100. Des fagots contenant 
plus de 10.000 nanofibres sont exceptionnels. 

Le diametre des fagots, qui depend evidemment du nombre de nanofibres 
qu'il contient, est de prtftrence suptrieur a 50nm. Des fagots ayant un diametre 
compris entre 100 et 500 nm sont avantageux. La longueur des fagots depend de 
25 la longueur des nanofibres dont ils sont constitues mais aussi de la maniere selon 
laquelle elles sont associees : dans certains cas, la longueur du fagot peut etre 
proche de celle des nanofibres. En general pourtant, certaines nanofibres 
depassent les autres et la longueur du fagot est suptrieure k celle des fibres. Des 
fagots dont la longueur est comprise entre 500 et 1500 nm sont prtferts. 
30 . Pour obtenir des particules de carbonate de calcium prtcipite, structurtes k 

Techelle nanomttrique et constituees de nanofibres organistes en fagots, on peut 
: j procedea: notamment selon le procede susmentionne. Dans ce cas, il est avantageux 
de proctder par carbonatation de lait de chaux en presence d'un controleur de 
cristallisation selectionne parmi Pacide polyaspartique, Tacide citrique ou Tacide 
35 polyacrylique. 

L'acide polyacrylique est preftrt. 

Lorsque le contrdleur de cristallisation est de Pacide polyacrylique, il est 
recommande d'augmenter la concentration en acide polyacrylique lorsque la 
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concentration du lait de chaux en hydroxyde de calcium est plus 61evee. On a 
egalement observe que Putilisation de l'acide pblyacrylique provoque l' apparition 
de fagots ayant un diametre plus important que ceux obtenus avec d'autres 
additifs. 

5 Les particules structurees a Pechelle nanom&rique selon Tinvention sont 

avantageusement utilisees comme matiere de charge, par exemple dans du papier 
ou de la matiere plastique. 

Dans une variante preferee, les particules de carbonate de calcium prScipite 
structurees a l'eehelle nanometrique conformes a l'invention sont utilisees 
1 0 comme charge dans de la matiere plastique. 

Dans cette utilisation, les particules structures & l'eehelle nanometrique 
ameliorent les proprietes m6caniques de la matiere plastique. Leur structure 
nanometrique leur confere en effet un excellent couplage avec la matrice 
polym&ique. Elles peuvent aussi ameliorer les proprietes barriere de la matiere 
1 5 plastique a divers fluides, liquides ou gaz, grace a leur surface specifique tres 
elevee qui exerce tin effet d'ecran au fluide que Ton desire contenir. 

Les figures 1 et 2 sont des cliches de microscopie 61ectronique qui 
illustrent k titre d' exemple des structures « nanofibre ». Leurs factevurs de 
x , grossissement valent respectivement 100.000 et 70.000. 
20 j La figure 3 est un cliche de microscopie electronique qui illustre un 

exemple de structure « nanochapelet »..Son facteur de grossissement vaxit 
70.000. 

Les figures 4 et 5 sont des cliches de microscopie electronique qui illustrent 
a tiire d'exemple la m6me structure « fagot », a des grossissements diff6rents. Leur 
25 facteur de grossissement vaut respectivement 40.000 et 1 00.000. 

La figure 6 est un cliche de microscopie electronique qui illustre un 
exemple de- structure « accordeon de nanoplaques ». Son facteur de 
grossissement vaut 40.000. 

La figure 7 est un cliche de microscopie electronique qui illustre des 
30 particules de carbonate de calcium precipit£ non conformes a rinvention, qui ne 
possedent pas de structure a Techelle nanometrique. Son facteur de 
grossissement vaut 10.000 

La description qui suit des exemples presentes a Tappui de F invention 
illustre la variety de structures nanom6triques qui peuvent 6tre obtenues par un 
35 contrdle strict des conditions de carbonatation. 
Exemple 1 (conforme k Tinvention) 
. Du lait de chaux dont la concentration, exprimee en g/1 de CaC0 3 , est 
de 3 1, et la temperature initiale vaut 7,4°C, a ete carbonate par du C0 2 dont la 
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concentration vaut 28% et le debit 16m 3 /h, en presence de 8% (pourcentage 
' • relatif au CaC03 produit) d'acide oitrique. La temperature en fin de 

carbonatation s'est eievee a .1 1,1 °C. Le carbonate de calcium precipite a ensuite 
ete seche en etuve k 75°C. Le produit obtenu, represent^ a la figure 1 s'est avere 
5 structure a l'echelle nanometrique et constitue de nanofibres ay ant un diametre 
variant en moyenne entre 1 0 et 40 nm. La surface specifique BET du produit a 
ete mesuree a 22 m 2 /g. 

Exemple 2 (conforme a l'invention) 

On a procede comnie a V exemple 1, sauf que le carbonate de calcium 
10 precipite a ete seche par la technique de P« epiradiateur » a 70°C. La surface 
specifique du produit s'est av6ree atteindre 98m 2 /g. Le produit est illustre sur le 
cliche de microscopie electronique de la figure 2. 

Exemple 3 (non conforme k l'invention) 

On a procede comme a 1' exemple 1 sauf que la temperature de debut de 
15 carbonatation etait de 3,8°C et la concentration du lait de chaux valait 26g/l. Le 
carbonate de calciuih precipite obtenu, illustre sur le cliche de la figure 7, ri' etait 
pas structure a l'echelle nanom6trique. 

Exemple 4 (conforme a Tinvention) 

Du lait de chaux dont la concentration, exprimee en g/1 de CaC03, est de 

20 35, et la temperature initiale vaut 16,1 °C, a ete carbonate par du CO2 dont la 
concentration vaut 28% et le debit 16m 3 /h, en presence de 2% (pourcentage 
relatif au CaCOs produit) de polyacrylate de sodium. La temperature en fin de 
carbonatation s'est eievee k 16,9°C. Le carbonate de calcium precipite a ensuite 
ete seche en etuve a 75°C. Le produit obtenu, qui a ete enrobe par du 

25 dioctylsulfosuccinate de sodium est represente a la figure 3. D s'est avere 
structure a l'echelle nanometrique et constitue de nanochapelets, ayant un 
diametre variant en moyenne entre 20 et 50 nm. La surface specifique BET du 
produit a ete mesuree a 50 m 2 /g. 

Exemple 5 (conforme a F invention) 

30 Du lait de chaux dont la concentration, exprimee en g/1 de CaCOa, est 

de 25, et la temperature initiale vaut 1 5,8°C, a ete carbonate par du C02 dont la 
concentration vaut 28% et le debit 16m 3 /h; en presence de 2% (pourcentage 
relatif au CaCOs produit) de polyacrylate de sodium. La temperature en fin de 
carbonatation s'est eievee a 18,2°C. Le carbonate de calcium precipite a ensuite 

35 ete seche en etuve a 75°C. Le produit obtenu, represente aux figures 4 et 5, s'est 
avere structure a l'echelle nanometrique et constitue de nanofibres associees en 
fagot La surface specifique a ete mesuree a 37m 2 /g. 
Exemple 6 (conforme a P invention) 
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Du lait de chaux dont la concentration, exprim6e en g/1 de CaC03 5 est 
de 25 3 et la temperature initiale vaiit 15,9°C 3 a 6t6 carbonate par du CO2 dont la 
concentration vaut 28%. Le debit de CO2 a et6 r6gle a 25m3/h pendant 5 minutes, 
puis a 6t6 reduit a 5m3/h. La carbonatation a ete effectuee en presence de 10% 
5 (pourcentage relatif au CaCOs produit) de dioctylsulfosuccinate de sodium. La 
temperature en fin de carbonatation s'est elevee a 17,7°C. Le carbonate de 
calcium precipite a ensuite 6t6 seche en etuve a 75°C, Le produit obtenu, 
represent^ a la figure 6 s'est avere structure a l'echelle nanometrique et constitue 
de nanoplaques associees en accordeons. L'epaisseur des nanoplaques est 



10 comprise entre 10 et 40 nm. La surface sp6cifique BET du produit a 6te mesur6e 
a9m 2 /g. 
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REVENDIC AT IONS 

1 . Proc6d6 pour l'obtention de particules de carbonate de calcium 
precipite, structurees a l'£chelle nanometrique, par carbonatation de lait de 
chaux, caracterise en ce que la carbonatation est effectuee en pr6sence d'un 

5 controleur de cristallisation selectionne parmi la liste suivante : l'acide citrique 
dans une concentration comprise entre 5 et 15%, l'acide polyacrylique de poids 
moleculaire compris entre 500 et 15000, le dioctylsulfosuccinate de sodium et 
l'acide polyaspartique. 

2. Procede selon la revindication 1, caracterise en ce que, lorsque le 
10 controleur de cristallisation est de l'acide citrique, la carbonatation du lait de 

chaux se fait k une temperature variant de 5 a 8°C. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le controleur de 
cristallisation est de Tacide polyacrylique. 

4. Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que le controleur de 
15 cristallisation est du dioctyl sulfosuccinate de sodium. 

5. Proc6de selon la revendication 1, caracterise en ce que le controleur de 
cristallisation est de l'acide polyaspartique. 

6. Particules de carbonate de calcium precipite obtenues par le proc£d6 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, caracterisees en ce qu'elles Sont 

20 constituees d'au moins une nanofibre. 

7. Particules de carbonate de calcium pr6cipit6 selon la revendication 6, 
caracterisees en ce que la nanofibre est du type nanochapelet. 

* 8. Particules de carbonate de calcium precipite obtenues par le procede 

selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, caracterisees en ce qu'elles sont 
25 constituees d'au moins une nanoplaque. 

9. Particules de carbonate de calcium precipite structurees a l'6chelle 
nanometrique, caracterisees en ce qu'elles sont constituees de nanoplaques 
associees en accordeons. 
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10. Particules de carbonate de calcium pr6cipite structurees a l'ectelle 
nanom&rique, caract6ris6es en ce qu'elles sont constitutes de nanofibres 
associees en fagots. 

11. Utilisation de particules de carbonate de calcium precipitS obtenues par 
5 le procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5 ou conformes a Tune 

quelconque des revendications 6 a 10, comme charge dans de la mati&re 
plastique. 
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Fig. 3 
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Fig. 4 




Fig.5 
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